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(54) Title: AQUEOUS FOAM CONTROL EMULSION 

(54) Bezeichnung: WASSRIGE SCHAUMREGULATOREMULSION 



(57) Abstract 



The aim of the invention is to develop a liquid formulation of a foam control system containing silicone and/or paraffin and bis-fatty 
acid amide which can be handled with a low-viscosity and at low temperatures and which has the lowest possible proportion of constituents 
not contributing to its foam control capacity. To (his end, the inventive foam control system essentially comprises an aqueous foam control 
emulsion containing 16 wt % to 70 wt % of a paraffin wax and/or silicone oil-based active foam control agent, 2 wt % to 15 wt 
% non-ionic and/or anionic emulsifier and not more than 80 wt % water. The foam control emulsion is preferably used for producing 
particulate foam control granulates for use in detergents. 

(57) Zusammenfassung 

Eine flOssige Formulierung eines Silikon und/oder Paraffin und Bisfettsaurcamid enthaltenden S chaumregu latorsy stem s war zu 
entwickeln, die niedrigviskos und bei niedrigen Temperatures handhabbar ist und einen moglichst geringen Anteil an nicht zur 
Schaumregulatorleistung beitragenden Inhaltsstoffcn aufweisL Dies gelang im wesendichen durch eine waBrige Schaumregulatoremulsion, 
enthaltend 16 Gew-% bis 70 Gew.-% Schaumregulatorwirkstoff auf Paraffinwachs- undVoder Silikonfilbasis, 2 Gew.-% bis 15 Gew.-% 
nichu'onischen und/oder anionischen Emulgator sowie nicht mehr als 80 Gew-% Wasser. Die Schaumregulatoremulsion wird vorzugsweise 
zur Herstellung teilchenformiger Schaumregulatorgranulate fur den Einsatz in Wasch- und Reinigungsmitteln vcrwendet 
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Wafirigg Schaumregulatoremulsion 

Die Erfindung betrifft ein Scbaumregulatorsystem auf der Basis von Paraffin und/oder 
Silikon, das in Form einer w&Brigen Emulsion vorliegt, seine Verwendung zur 
Herstellung teilchenf&rmiger Schaumregulierungsmittel sowie ein Verfahren zu deren 
Herstellung. 

Die schaumregulierende Wiikung von Kombinationen aus Paraffinen mit BisfettsSure- 
amiden in wSBrigen tensidhaltigen Systemen ist bekannt So beschreibt zum Beispiel die 
europaische Patentschrift EP 0 309 931 Bl zur Verwendung in Wasch- und Reinigungs- 
mitteln geeignete teilchenformige Schaumregulierungsmittel, die aus einem 
wasserlSslichen tensidfreien TrSgermaterial und einem daran adsorbierten siloxanfreien 
Entschaumergemisch aus 5-60Gew.-% Weich- und/oder HartparafBn, 20-90 Gew.-% 
mikrokristallinem Paraffinwachs mit bestimmtem Schmelzbereich und 5-20 Gew.-% 
eines von C^-Diaminen und C^-Fettsauren abgeleiteten Diamids in feinverteilter Form. 
Die Herstellung solcher teilchenfbrmiger Schaumregulierungsmittel erfolgt mittels 
Spriihtrocknung einer waBrigen Aufschiammung, welche das TrSgermaterial und das 
Entschaumergemisch enthalt Die EntschSumerleistung des EntschSumergemisches wird 
als unzureichend angegeben, wenn man es auf ein teilchenf&rmiges Waschmittel 
aufspriiht. 

Die Verwendung schaumregulierender homogener Gemische aus nichtionischem Tensid 
und einem Schaumregulatorsystem, das Paraffinwachs und Bisfettsaureamide enthalt, zur 
Verbesserung der Herstellbarkeit und der Produkteigenschaften extrudierter Wasch- und 
Reinigungsmittel ist aus der internationalen Patentanmeldung WO 96/26258 bekannt 

Gegenstand der deutschen OflFenlegungsschrifl DE 23 38 468 ist ein Waschmittel mit 
einem Gehalt an einem Silikonentschfiumer, der gegen Wechselwirkungen mit den 
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Waschmittelbestandteilen geschtttzt ist Zu seiner Herstellung werden wafirige 
Schmelzen, die den SilikonentschSumer sowie eine TiSgersubstanz, zum Beispiel 
Polyglykol, enthalten, zunSchst sprQhgetnocknet und die eihaltenen Partikel in einem 
fluidisierten Bett eines festen, wasserloslichen HQllmaterials mit einem Oberzug 
versehen. Als Oberzugsmaterial kfinnen ftbliche in Waschmitteln verwendete Salze, 
insbesondere Tripolyphosphat oder Carboxymethylcellulose verwendet werden. Ein 
solches mehrstufiges Herstellungsverfahren ist vergleichsweise technisch aufwendig. 

Die deutsche Oflfenlegungsschrift DE 3 1 28 631 beschreibt die Herstellung von 
schaumgedampften Waschmitteln mit einem Gehalt an SilikonentschSumern, die 
mikroverkapselt sind. Dabei wird das Silikon in einer wSBrigen Lflsung eines 
filmbildenden Polymeren dispergiert und die Dispersion - getrennt von den Obrigen in 
Wasser gelSsten beziehungsweise dispergierten Waschmittelbestandteilen- tiber eine 
besondere Leitung der Sprtihtrocknungsanlage zugeftihrt Die Vereinigung der beiden 
Teilstrome erfolgt im Bereich der SpruhdOse. Als filmbildende Polymere kommen zum 
Beispie! Celluloseether, Starkeether oder synthetische wasserlosliche Polymere sowie 
dcren Gemische in Frage. Die Bildimg der Mikrokapseln erfolgt spontan in der SpriihdQse 
oder durch vorheriges Ausfallen durch Zugabe von Elektrolytsalzen zur Silikondisper- 
sion. Das beschriebene Verfahren ist zwangslaufig an die Herstellung sprQhgetrockneter 
Waschmitte) gebunden. Eine Ubertragung auf anderweitig, zum Beispiel durch 
Granulierung hergestellte Wasch- und Reinigungsmittel oder auch auf andere 
Einsaizgebiete. ist bei dieser Arbeitsweise nicht maglich. 

Die europaische Patentanmeldung EP 097 867 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung 
mikroverkapselter EntschSumerole durch Mischen einer Silikonemulsion mit einer 
waBrigen Losung von Carboxymethylcellulose und Ausfallen der Mikrokapseln durch 
Zusatz von Elektrolyten, insbesondere mehrwertiger Salze oder organischer 
Losungsmittcl. Es bereitet erhebliche Schwierigkeiten, die filr eine ausreichende 
Schaumdampfung erforderlichen geringen Mengen an Silikon-Mikrokapseln in einer ver- 
gleichsweise groflen Waschpulvermenge homogen zu verteilen. 
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Die deutsche Offenlegungsschrift DE 34 36 194 beschreibt ein Verfehren zur Herstellung 
eines schfittfShigen Entsch&umergranulats durch Sprilhtrocknen einer waBrigen, 
filmbildende Polymere enthaltenden Entschaumerdispersion. Zwecks Heistellung eines 
Granulates der Zusammensetzung 1 bis 10Gew.-% wasserunloslicher 
Entschaumerwirkstoff, 0,2 bis 2 Gew.-% eines Gemisches aus Natriumcarboxymethylcel- 
lulose und Methylcellulose im Gewichtsverhaitnis 80 : 20 bis 40 : 60, 70 bis 90 Gew -% 
an anorganischen, in Wasser lOslichen oder dispergierbaren TrSgersalzen, Rest Wasser, 
laBt man eine 0,5 bis 8 Gew.-% des Celluloseethergemisches enthaltende wSfirige Ldsung 
bei einer Temperatur von 15 bis 60 °C so lange quellen, bis die Viskositat der Ldsung 
mindestens 75 % der Viskositat betrSgt, die bei vollstandiger Quellung der Cellu- 
loseether-LSsung gemessen wird, worauf man in dieser Ldsung den Entschaumerwirkstoff 
dispergiert und nach Zusatz der TrSgersalze und gegebenenfalls Wasser die 
homogenisierte Dispersion sprOhtrocknet Als Entschaumerwirkstoffe werden 
Organopolysiloxane, Paraffine sowie Gemische aus Organopolysiloxanen und Paraffinen 
eingesetzt. Der Entschaumerwirkstoffgehalt betrSgt 1 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 3 bis 
7 Gew.-%. Das Tragersalz besteht vorzugsweise aus einem Gemisch von Natriumsilikat, 
Natriumtripolyphosphat und Natriumsulfat. 

Aus der europaischen Patentschrift EP 0 337 523 Bl ist ein Verfahren zur Herstellung 
pulverfbrmiger Waschmittel bekannt, die mindestens 5 Gew.-% anionisches Tensid, 20- 
80 Gew.-% Alumosilikat und in Wasser sowie anionischen und nichtionischen Tensiden 
im wesentlichen unlSsliches Paraffmwachs enthalten, welches das Mitverspriihen oder 
nachtrMgliche Aufspriihen des Paraffins auf das vorgefertigte Waschmittelteilchen als 
wesentlichen Verfahrensschritt umfaflt. Das Paraffinwachs kann dabei auch in Form einer 
Mischung mit nichtionischen Tensiden eingesetzt werden. 

Die in dem letztgenannten Dokument offenbarte Variante des Aufspriihens des Paraffins 
auf ein vorgefertigtes pulverfbrmiges Waschmittel laBt sich nur unter Schwierigkeiten an- 
wenden. wenn man das Paraffinwachs nicht alleine, sondern in Kombination mit einem 
bekanntlich seine Schaumregulatorwirkung verstarkenden Bisfettsaureamid einsetzen 
will. Derartige Bisfettsaureamide sind in der Regel bei Raumtemperatur fest und weisen 
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einen relativ hohen Schmelzpunkt au£ so daB man sie beziehungsweise ihre Kombination 
mit dem Paraffin nur bei erhohter Temperatur von beispielsweise etwa 140 °C in fliissiger 
und versprQhbarer Form handhaben kann. Bei Unterschreitung dieser Temperatur droht 
die Verstopfung der verwendeten Rohrleitungen und Dflsen durch die Verfestigung des 
BisfettsSureamids. Weiteihin nachteilig ist, daB es durch derartig hohe Temperaturen des 
Aufsprilhmaterials zu unerwunschten Wechselwirkungen mit thennisch empfindlichen 
Bestandteilen des Waschmittels kommen kann. Zudem ist eine gleichmSBige Verteilung 
des Schaumregulatorsystems im Waschmittel geffihrdet, wenn es als hocheriiitztes Auf- 
sprOhmaterial nach dem Auftreffen aufdas Waschmittelpulver rasch abkOhlt 

Das mit der vorliegenden Erfindung geldste Problem bestand hauptsachlich darin, eine 
flflssige Formulierung eines SilikonSl und/oder ParafBn und Bisfettsaureamid 
enthaltenden Schaumregulatorsystems zu entwickeln, die niedrigviskos und bei niedrigen 
Temperaturen handhabbar ist und einen mdglichst geringen Anteil an nicht zur 
Schaumregulatorleistung beitragenden Inhaltsstoflfen aufweist AuBerdem darf sowohl bei 
der Herstellung und der Lagerung wie auch bei der eventuellen Weiterverarbeitung der 
fliissigen Zusammensetzung zu teilchenformigen Produkten nur eine moglichst geringe 
Abnahme der Entschaumerleistung auftreten. 

Gegenstand der Erfindung, mit der diese Aufgabe gelSst wird, ist eine waBrige 
Schaumregulatoremulsion, die 16 Gew.-% bis 70 Gew.-% Schaumregulatorwirkstoff auf 
Paraffinwachs- und/oder SilikonSlbasis, 2Gew.-% bis 15 Gew.-% nichtionischen 
und/oder anionischen Emulgator sowie nicht mehr als 80 Gew.-% Wasser enthalt Unter 
einer Paraffinwachsbasis wird dabei insbesondere eine Kombination aus Paraffinwachs 
und Bisfettsaureamid verstanden. Vorzugsweise enthalt eine erfindungsgemafle Schaum- 
regulatoremulsion 15 Gew.-% bis 60Gew.-%, insbesondere 30Gew.-% bis 50Gew.-% 
Paraffinwachs oder einer Mischung aus Paraffinwachs und SilikonSl, 1 Gew.-% bis 
10Ge\v.-%, insbesondere 3 Gew.-% bis 8Gew.-% sich von C^-Diaminen und C,^- 
Fettsauren ableitendem Bisfettsaureamid, 2Gew.-% bis 15 Gew.-%, insbesondere 
3Gew.-% bis 10Gew.-% nichtionischen und/oder anionischen Emulgator sowie nicht 
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mehr als 80 Gew.-%, insbesondere nicht mehr als 60 Gew.-% und besonders bevoizugt 
20 Gew.-% bis 50 Gew.-% Wasser. 

Weitere Gegenstfinde der Erfindung sind die Verwendung von derartigen Emulsionen zur 
Schaumregulierung waBriger, zum Schaumen neigender. Systeme, insbesondere von 
Wasch- und Reinigungsmittelflotten, und ihre Verwendung zur Herstellung 
teilchenfbrmiger Wasch- oder Reinigungsmittel durch Aufsprilhen auf granulare Teilchen, 
die alle oder zumindest einige der bei Raumtemperatur festen Wasch- beziehungsweise 
Reinigungsmittelinhaltsstoffe enthalten. 

Die Erfindung betrifft auflerdem ein Verfahren zur Herstellung teilchenfbrmiger Schaum- 
regulatorgranulate durch AufsprGhen der genannten waBrigen Emulsion auf ein festes 
Tragermaterial, woran sich gegebenenfeUs ein Trocknungsschritt anschlieBt, oder durch 
Spriihtrocknen einer waBrigen Aufschlammung, die erhalten wird durch Vermischen der 
Schaumregulatoremulsion mit festem Tragermaterial und gegebenenfeUs Wasser. 

Eine erfindungsgemSBe Paraffinwachs enthaltende Schaumregulatoremulsion wird 
vorzugsweise durch Aufschmelzen des ParaflBnwachses und des Bisfettsaureamides in 
Gegenwart des Emulgators, gegebenenfalls AbkOhlen der Schmelze auf hdchstens 
ca. 100 °C und Einrilhren in Wasser hergestellt. Falls Mischungen aus nichtionischem 
Emulgator und anionischem Emulgator eingesetzt werden, ist es dabei bevorzugt, den 
nichtionischen Emulgator wie beschrieben in die Schmelze aus Paraffinwachs und Bis- 
fcttsaureamid einzuarbeiten und den anionischen Emulgator nicht der Schmelze, sondern 
vor dem EinrQhren der Schmelze dem Wasser zuzusetzen. Wenn man Paraffinwachs und 
Bisfcttsaureamid in geschmolzener, nicht abgekfihlter Form einsetzt, ist es bevorzugt, 
kaltes Wasser mit einer hochstens Raumtemperatur entsprechenden Temperartur zu 
verwenden. Falls die Schmelze vor dem EinrQhren in Wasser auf eine Temperatur von 
hochstens ca. 100 °C abgektthlt wird, ist es bevorzugt, Wasser mit einer Temperatur von 
ca. 50 °C bis 80 °C einzusetzen. Obliche Rflhrvorrichtungen sind normalerweise 
ausreichend, urn die gleichmaBige Verteilung aller Komponenten zu erzielen und somit 
die erfindungsgemaBe waBrige Emulsion zu erzeugen; der Einsatz von Hochgeschwindig- 
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keitsmischern oder Homogenisatoren (zum Beispiel Ultra Turrax®) istinder Regel nicht 
erforderlich. Die zusfitzliche Einarbeitung von SilikonSl ist an jeder Stelle dieses 
Verfahrens mSglich. Falls Schaumregulatoremulsionen hergestellt werden sollen, die 
SilikonSl als alleinigen Schaumregulatorwirkstoff oder in im Vergleich zur Menge des 
Paraffinwachses hfiherer Menge enthalten, veimischt man vorzugsweise zuerst das 
SilikonSl mit dem nichtionischen und/oder anionischen Emulgator, gibt unter Rflhren 
einen Teil der Wassennenge so zu, dafi eine Emulsion vom Typ Wasser in Silikon 
entsteht, gibt so lange weiteres Wasser zu, bis es zu einer Inversion der Emulsion kommt, 
rOhrt intensiv und gibt anschlieBend unter Rflhren das restliche Wasser zu. Die so 
erhSltliche Emulsion kann gegebenenfells teilweise multiplen Charakter aufweisen, das 
heiBt in der SuBeren Wasserphase k6nnen sich auch Titipfchen der ursprtlnglichen 
Kernemulsion vom Typ Wasser in Silikon befinden. 

Die erfindungsgemaB erhfiltlichen Schaumregulatoremulsionen sind stabil und weisen bei 
60 °C vorzugsweise Viskositaten unterhalb von 2500 mPa.s, insbesondere im Bereich von 
100mPa.s bis SOOmPas, gemessen beispielsweise mit einem Brookfield-Rotations- 
viskosimeter, Spindel Nr. 2, 5 Umdrehungen pro Minute, auf 

Die erfindungsgemaB in Frage kommenden Paraffinwachse sind im allgemeinen 
komplexe Stoffgemische ohne scharfen SchmelzpunkL Zur Charakterisierung bestimmt 
man Oblicherweise ihren Schmelzbereich durch DiflFerential-Thermo-Analyse (DTA), wie 
in "The Analyst" 87 (1962), 420, beschrieben, und/oder ihren Erstarrungspunkt Darunter 
versteht man die Temperatur, bei der das Wachs durch langsames AbkQhlen aus dem flfls- 
sigen in den festen Zustand Qbergeht. ErfindungsgemaB sind sowohl bei Raumtemperatur 
vollstandig fliissige Paraffine, das heiBt solche mit einem Erstarrungspunkt unter 25 °C, 
als auch bei Raumtemperatur feste ParaflBne brauchbar. Vorzugsweise ist das 
Parafiinwachs bei Raumtemperatur fest und liegt bei 100 °C in vollstandig flOssiger Form 
vor. Eingesetzt werden k6nnen beispielsweise die aus der europSischen Patentanmeldung 
EP 0 309 931 bekannten ParafiBnwachsgemische aus beispielsweise 26Gew.-% bis 
49 Gew.-% mikrokristallinem Parafiinwachs mit einem Erstarrungspunkt von 62 °C bis 
90 °C, 20 Gew.-% bis 49 Gew.-% Hartparaffin mit einem Erstarrungspunkt von 42 °C bis 
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56 °C und 2 Gew.-% bis 25 Gew.-% WeichparaflBn mit einem Erstairungspunkt von 
35 °C bis 40 °C. Vorzugsweise werden Parafifine beziehungsweise ParafiBngemische 
verwendet, die im Bereich von 30 °C bis 90 °C erstarren. Dabei ist zu beachten, daB auch 
bei Raumtemperatur fest erscheinende Paiaffinwachsgemische unterschiedliche Anteile 
an flOssigem Paraffin enthalten kannen. Bei den erfindungsgemSB brauchbaren Paraffin- 
wachsen liegt der FlQssiganteil bei 40 °C mSglichst hoch, ohne bei dieser Temperatur 
schon 100 % zu betragen. Bevorzugte Paiaffinwachsgemische weisen bei 40 °C einen 
FlQssiganteil von mindestens 50 Gew.-%, insbesondere von 55 Gew.-% bis 80 Gew.-%, 
und bei 60 °C einen FlQssiganteil von mindestens 90 Gew.-% auf. Die Temperatur, bei 
der ein FlQssiganteil von 100 Gew.-% des Paraflfinwachses erreicht wild, liegt bei beson- 
ders bevorzugten Paraffinwachsgemischen noch unter 85 °C, insbesondere bei 75 °C bis 
82 °C AuBerdem ist darauf zu achten, daB die Paraffine m6glichst keine flQchtigen 
Anteile enthalten. Bevorzugte Paraffinwachse enthalten weniger als 1 Gew.-%, 
insbesondere weniger als 0,5 Gew.-% bei 1 10 °C und Normaldruck verdampfbare Anteile. 
ErfindungsgemaB brauchbare Paraffinwachse kannen beispielsweise unter den Han- 
delsbezeichnungen Lunaflex® der Firma Fuller sowie Deawax® der DEA MineralSl AG 
bezogen werden. Anstelle des Paraffinwachses kdnnen auch schaumregulierehdes 
Silikonol oder Gemische aus ParaflBnwachs mit schaumregulierendem SilikonSl 
eingesetzt werden. Die Bezugnahme auf Silikonai bedeutet im Rahmen der vorliegenden 
Erfindung immer auch dessen Abmischung mit feinteiligen FQllstoffen, beispielsweise 
hydrophilem oder hydrophobem Siliciumdioxid, sogenannter hochdisperser KieselsSure. 
Dabei ist pyrogenes oder gefSlltes, insbesondere hydrophobiertes Siliciumdioxid mit einer 
Oberflache von mindestens 50 m 2 /g besonders bevorzugt, wie es beispielsweise under den 
Bezeichnungen Aerosil® oder Sipernat® im Handel exhaltlich ist In einer 
Ausfiihrungsform der Erfindung ist SilikonSl, beispielsweise Polydimethylsiloxan, in 
Mischungen aus Paraffinwachs und Silikonol vorzugsweise in solchen Mengen enthalten, 
daB die daraus hergestellte Schaumregulatoremulsion einen Gehalt an Silikonai im 
Bereich von 0J Gew.-% bis 10 Gew.-%, insbesondere 1 Gew.-% bis 5 Gew.-% aufweist 
In einer weiteren bevorzugten Ausgestaltung der Erfindung enthait die 
Schaumregulatoremulsion eine Mischung aus Silikonai und ParaflBnwachs im 
Gewichtsverhaltnis 2:1 bis 1:100, insbesondere 1:1 bis 1:10. Eine besonders bevorzugte 
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Schaumregulatoremulsion enthalt 10Gew.-% bis 40 Gew.-%, insbesondere 15Gew.-% 
bis 35 Gew.-% Silikonol und 50 Gew.-% bis 80 Gew.-% Wasser. 

Falls die erfindungsgemSfie Schaumregulatoremulsion Paraffinwachs enthalt, wird eine 
zweite wesentliche Komponente des EntscMumersystems aus Bisfettsaureamiden 
gebildet Geeignet sind Bisamide, die sich von gesSttigten FettsSuren mit 12 bis 22, 
vorzugsweise 14 bis 18 C-Atomen sowie von Alkylendiaminen mit 2 bis 7 C-Atomen 
ableiten. Geeignete FettsSuren sind Laurin-, Myristin-, Stearin-, Arachin- und BehensSure 
sowie deren Gemische, wie sie aus natOrlichen Fetten beziehungsweise gehSrteten Olen, 
wie Talg oder hydriertem PalmSl, erhaldich sind. Geeignete Diamine sind beispielsweise 
Ethylendiamin 1,3-Propylendiamin, Tetramethylendiamin, Pentamethylendiamin, Hexa- 
methylendiamin, p-Phenylendiamin und Toluylendiamin. Bevorzugte Diamine sind Ethy- 
lendiamin und Hexamethylendiamin. Besonders bevorzugte Bisamide sind Bis-myristoyl- 
ethylendiamin, Bis-palmitoyl-ethylendiamin, Bis-stearoylethylendiamin und deren Ge- 
mische sowie die entsprechenden Derivate des Hexamethylendiamins. 

Unter nichtionischen Emulgatoren, die in erfindungsgemSBen Emulsionen zum Einsatz 
kommen konnen, werden insbesondere die Alkoxylate, vorzugsweise die Ethoxylate 
und/oder Propoxylate von Alkoholen, Alkylaminen, vicinalen Diolen, CarbonsHuren 
und/oder CarbonsSureamiden, die Alkylgruppen mit 8 bis 22 C-Atomen, vorzugsweise 12 
bis 18 C-Atomen, besitzen, verstanden. Der mittlere Alkoxylienmgsgrad dieser 
Vcrbindungen betrSgt dabei in der Regel von 1 bis 10, vorzugsweise 2 bis 5. Sie kSnnen 
in bckannter Weise durch Umsetzung mit den entsprechenden Alkylenoxiden hergestellt 
werden. Auch Produkte, die durch Alkoxylierung von Fetts&urealkylestem mit 1 bis 4 C- 
Atomcn im Esterteii nach dem Verfahren der internationalen Patentanmeldung 
WO 90/13533 hcrstellbar sind, kommen in Frage. Zu den in Frage kommenden Alkohol- 
alkoxylaten gehoren die Ethoxylate und/oder Propoxylate von linearen oder verzweigt- 
keltigen Alkoholen mit 8 bis 22 C-Atomen, vorzugsweise 12 bis 18 C-Atomen. Geeignet 
sind insbesondere die Derivate der Fettalkohole, obwohl auch deren verzweigtkettige Iso- 
mere zur Herstellung verwendbarer Alkoxylate eingesetzt werden konnen. Brauchbar sind 
demgemaB insbesondere die Ethoxylate primarer Alkohole mit linearen Dodecyl-, Tetra- 
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decyl-, Hexadecyl- oder Octadecylresten sowie deren Gemische. Auch der Einsatz ent- 
sprechender Alkoxylate von ein- oder mehrfech ungesattigten Fettalkoholen, zu denen 
beispielsweise Oleylalkohol, Elaidylalkohol, Linoleylalkohol, Linolenylalkohol, 
Gadoleylalkohol und Erucaalkohol gehbrt, ist mSglich. Auch Ester beziehungsweise 
Partialester von Carbonsauren entsprechender C-Kettenlange mit Polyolen wie Glycerin 
oder Oligoglycerin kbnnen eingesetzt werden. Bevorzugte anionische Emulgatoren sind 
Alkalisalze der Alkylbenzolsulfonsauren mit 9 bis 13 C-Atomen in der Alkylgruppe, 
insbesonderc Natriumdodecylbenzolsulfonat ZusStzlich zu deraftigen Emulgatoren 
kbnnen geringe Mengen, gegebenenfalls bis zu 4Gew.-%, anionischer und/oder 
nichtionischer Celluloseether wie Carboxymethylcellulose und/oder 
Hydroxyethylcellulose, entbalten sein. 

Wesentlich ist, daB man eine bomogene Mischung aus Schaumregulatorsystem und 
insbesonderc nichtionischem Emulgator einsetzt. Diese kann man vorteilhaft in einfacher 
Weise durch Aufschmelzen des bei Raumtemperatur festen Bisamids in Gegenwart des 
Paraffins und des Emulgators, zweckmSBigerweise unter Rtthren beziehungsweise Homo- 
genisieren, erreichen. Falls das Bisamid nicht in Substanz, sondern vorkonfektioniert in 
Abmischung mit dem Paraffin eingesetzt wird, ist ein Erhitzen Ober den Schmelzpunkt 
des Bisamids hinaus in der Regel nicht erforderlich, da sich bereits bei niedrigeren Tem- 
peraturen in der Regel eine Lbsung des Bisamids im Paraffin bildeL AnschlieBend an die 
vorzugsweise bei Temperaturen im Bereich von 60 °C bis 150 °C, insbesonderc 80 °C bis 
150 °C vorgenommene Bildung des. Gemisches aus Entschaumersystem und Emulgator 
wird dieses, gegebenenfalls nach AbkOhlen, mit dem Wasser vermischt, wobei dem 
Wasser zuvor ein insbesonderc anionischer Emulgator zugesetzt worden sein kann. In 
diesem Fall betragt die Konzentrauon an anionischem Emulgator in Wasser vorzugsweise 
5Gew.-%bisl5Gew.-%. 

Das so erhaltliche Schaumregulatorsystem ist bei Raumtemperatur lagerstabil und kann 
als solches durch einfaches Zumischen zu den flbrigen Komponenten des Mittels in 
flttssigen Wasch- und Reinigungsmitteln eingesetzt werden. Auch zur Schaumregulierung 
beziehungsweise Entlflftung insbesonderc waBriger Flussigwaschmittel bei deren 
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Herstellung und/oder Abffillung kann die eifindungsgemafle Schaumregulatoremulsion 
verwendet werden. Bevorzugt ist allerdings, die gut fliefifShige Emulsion aufeinen festen 
und/oder in fester Form konfekuonierten Wasch- oder Reinigungsmittelbestandteil, 
beispielsweise auf anorganische Builderpartikel, aufeubringen, wodurch die Einarbeitung 
der Schaumregulatorwirkstoffe in teilchenfeimige Wasch- und Reinigungsmittel in 
einfacher Weise ermSglicht wird. 

Falls das gesamte teilchenfbrmige Wasch- oder Reinigungsmittel mit der Entschaumer- 
emulsion beaufschlagt werden soli, bringt man vorzugsweise 0,1 Gew.-% bis 5 Gew.-%, 
insbesondere 0,25 Gew.-% bis 3 Gew.-% an Entschaumeremulsion auf die Wasch- be- 
ziehungsweise Reinigungsmittelteilchen auf. Falls man ein sogenanntes Schaumregulator- 
granulat herstellen will, das heiflt die Schaumregmatorwirkstoffe nicht auf das gesamte 
Waschmittel, sondern auf einen Teil der darin tlblicherweise enthaltenen festen 
Komponenten (die im folgenden als Tragermaterialien bezeichent werden) aufbringt und 
dieses Schaumregulatorgranulat anschliefiend den Qbrigen festen Komponenten des 
Wasch- oder Reinigungsmittels zumischt, bringt man vorzugsweise 3 Gew.-% bis 
60 Gew.-%, insbesondere 15 Gew.-% bis 45 Gew.-% an Entschaumeremulsion auf. Nach 
dem Aufspriihen der waBrigen Entschaumeremulsion kann ein Trocknungsscbritt, 
beispielweise unter Verwendung Qblicher Wirbelscbichttrockner, angeschlossen werden, 
oder man bringt die Entschaumeremulsion unter gleichzeitiger Trocknung, zum Beispiel 
ebenfalls in einer Wirbelschicht, auf. Falls man die Konfektionierung in Teilchenfonn mit 
Hilfe der Spruhtrocknung einer waBrigen Aufschiammung, welche die 
Entschaumeremulsion und die festen Waschnuttelinhaltsstoffe beziehungsweise 
Tragermaterialien enthalt, durchfilhren will, gelten die voranstehend angebenen 
Mengenbereiche entsprechend. 

Zu den festen und/oder in fester Form konfektionierten Wasch- oder Reinigungsmittelbe- 
standteilen. auf die beziehungsweise auf mindestens eines aus denen die 
erfindungsgemafle Emulsion zur Herstellung teilchenfermiger Produkte aufgebracht wird, 
geh5ren Qbliche durch Sprilhtrocknung waJJriger Aufschlammungen ihrer Inhaltsstoffe 
hergestellte Pulver. feste Bleichmittel, in fester Form konfektionierte Bleichaktivatoren, 
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nicht durch konventioneUes Sprilhtrocknen hergestellte Aniontensidcompounds gemaB 
der internationalen Patentanmeldung WO 93/04162 mit einem Gehalt von Qber 80 Gew.- 
%, insbesondere Qber 90 Gew.-% an Alkylsulfet mit Alkylkettenlangen im Bereich von 
C I2 bis C I8 , wobei der Rest im wesentlichen aus anorganischen Salzen und Wasser 
besteht, pulverfonnige Polycarboxylat-Cobuilder, beispielsweise Alkalicitrat, feste 
anorganische Buildermaterialien, wie ZeoUtb-A, Zeolith-P und kristalline Schichtsilikate, 
und sonstige anorganische Sake wie Alkalisulfet, Alkalicarbonat, 
Alkalihydrogencarbonat und Alkalisilikat sowie deren Mischungen. Vorzugsweise weist 
das Tragermaterial eine Kombination aus Alkalihydrogencarbonat und Alkalicarbonat 
auf, wobei deren Gewichtsverhaltnis vorzugsweise 99:1 bis 10:90, insbesondere 95:5 bis 
50:50, betragt Bevorzugtes Alkalimetall ist dabei Natrium. 

Ein in einer bevorzugten Variante des erfindungsgemaflen Verfahrens eingesetztes und 
mit der Schaumregulatoremulsion zu beaufschlagendes Sprumrocknungsprodukt entbfllt 
vorzugsweise 25 Gew.-% bis 65 Gew.-%, insbesondere 30 Gew.-% bis 60 Gew.-% anor- 
ganischen Builder und 7,5 Gew.-% bis 40 Gew.-%, insbesondere 10 Gew.-% bis 30 Gew.- 
% Aniontensid, insbesondere synthetisches Aniontensid vom Sulfet- und/oder Sulfonat- 
typ. Der Rest auf I00Gew.-% besteht aus Cblichen Inhaltsstoffen spruhgetrockneter 
Wasch- oder Reinigungsmittel, insbesondere Wasser, das vorzugsweise in Mengen bis 
zu 20 Gew.-%, insbesondere von 8 Gew.-% bis 18 Gew.-%, organischem Cobuilder, der 
vorzugsweise in Mengen bis zu 8 Gew.-%, insbesondere von 3 Gew.-% bis 6,5 Gew.-%, 
Verfarbungsinhibitoren, die vorzugsweise in ftr die Herstellung von Waschmitteln vorge- 
sehenen Spruhtrocknungsprodukten in Mengen bis zu 5 Gew.-%, insbesondere 1,5 Gew.- 
% bis 3Gew.-%, und anorganischen wasserloslichen Salzen, beispielsweise 
Alkalisulfaten und/oder -carbonaten, die vorzugsweise in Mengen bis zu 20 Gew.-%, ins- 
besondere von 2 Gew.-% bis 12 Gew.-% enthalten sind. 

Zu den weiteren WaschmittelinhaltsstorTen, die als Tragermaterial bei der 
teilchenfbrmigen Konfektionierung der Schaumregulatoremulsion eingesetzt werden 
konnen, gehoren feste Bleichmittel auf Sauerstoffbasis, beispielsweise Alkalipercarbonate 
oder Alkaliperborate, die als sogenannte Monohydrate oder Tetrahydrate vorliegen 
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kSnnen, pulverfbnnig konfektionierte Bleichaktivatoren, beispielsweise ein nach dem 
Verfehren des europSischen Patentes EP 0 037 026 hergestelltes Tetraacetylethylen- 
diamin-Granulat, in fester Form konfektionierte, hoch-aktivsubstanzhaltige Anion- 
tensidcompounds, beispielsweise ein nach dem Verfahren der internationalen 
Patentanmeldung WO 93/04162 hergestelltes Alkylsulfetcompound, in granularer Form 
vorliegende Enzyme, beispielsweise ein nach dem Verfahren der internationalen Patentan- 
meldung WO 92/11347 hergestelltes Enzymextrudat oder ein nach dem Verfahren der 
deutschen Patentanmeldung DE 43 29 463 hergestelltes Mehrenzymgranulat und/oder ein 
pulverfonnig, beispielsweise nach dem Verfahren der deutschen Patentanmeldung 
DE 44 08 360, konfcktionierter Soil release- Wirkstoff. 

In einer bevorzugten Variante des Verfahrens zur Herstellung teilchenfSrmiger Schaumre- 
gulatorgranulate fiihrt man im wesentlichen wie in der internationalen Patentanmeldung 
WO 98/09701 beschrieben in einem Gtanulationsmischer eine Aufbaugranulation derart 
durch, daB man eine Menge von 50 bis 100 Gewichtsteilen, insbesondere 60 bis 85 Ge- 
wichtsteilen an anorganischem Tragersalz, vorzugsweise enthaltend Alkalisulfet, 
Alkalicarbonat und/oder Alkalihydrogencarbonat, gegegebenfells mit einer Menge von 
bis zu 5 Gewichtsteilen, insbesondere 1 bis 3 Gewichtsteilen eines anionischen und/oder 
nichtionischen Celluloseethers intensiv mischt, unter weiterem Granulieren eine Menge 
von 1 bis 10 Gewichtsteilen, insbesondere 2 bis 8 Gewichtsteilen w&flriger Alkalisilikat- 
und/oder polymerer Polycarboxylat-LOsung zugibt, und daraufhin lOGewichtsteile der 
gegebenenfalls auf eine Temperatur im Bereich von 70 °C bis 180 °C erwSnnten 
Schaumregulatoremulsion zusetzt. 
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Beispiele 

Bcispiel 1 

Aus den in der nachfolgenden Tabelle mit ihren Mengen angegebenen Bestandteilen 
wurden wafirige Emulsionen El, E2, E3 und E4 hergestellt Dabei ging man so vor, dafl 
man das Paraffinwachs (beziehungsweise das Gemisch aus Paraffinwachs und Silikondl) 
und das Bistearylsaureethylendiamid zusammen mit dem Emulgator I beziehungsweise II 
durch ErwSrmen auf eine Temperatur von etwa 150 °C schmolz und in kaltes Wasser (El 
und E4) beziehungsweise eine waBrige L6sung des Emulgators III (E2 und E3) einruhrte. 

Tabelle 1: Zusammensetzung der Schaumregulatoremulsionen fGew.-%1 



Mittel 


£1 


E2 


E3 


E4 


Paraffinwachs*' 


44 


44 


40 


41 


Silikondl 






4,5 


3,5 


Bistearylsaureethylendiamid 


6 


6 


6 


6 


Emulgator I b) 


5 


5 


5 




Emulgator II*' 




4 




7,5 


Emulgator HI d) 




4 


5,5 




Wasser 


auf 100 



a) Erstarningspunkt nach DIN ISO 2207 45 °C, Flfissiganteil bei 40 °C ca. 66 Gew.-%, 
bei 60 °C ca. 96 % (Lunaflex®, HersteUer DEA) 

b) 3-fach ethoxylierter C l2/M -Fettalkohol, Hersteller Cognis Deutschland GmbH 

c) 2:1 -Gemisch aus 7-fach ethoxyliertem C 1M6 -Fettalkohol, Hersteller Cognis 
Deutschland GmbH, und Triglycerindiisostearat, Hersteller Cognis Deutschland 
GmbH 

d) Na-Dodecylbenzolsulfonat 
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Die so erbaltenen Schaumregulatoremulsionen wurden in Anlehnung an das in 
WO 98/09701 beschriebene Verfehren in Mengen von 30 Gew.-% auf ein anorganisches 
teilchenformiges TrSgennaterial aufgebracht Die so eriraltenen Schaumregulatorgranulate 
wurden in einer Menge von jeweils 1 Gew.-% zu einem entschSumerfreien 
teilchenfBrmigen Waschmittel zugesetzt, was bei Waschtemperaturen von 40 °C, 60 °C 
und 90 °C eine EntschSumerleistung ergab, die nicht hinter derjenigen bei Einsatz auf 
konventionelle Art hergestellter Entschaumergranulate zurflckstand. 

Beispiel 2 

Die in der nachfolgenden Tabelle in ihren Mengen angegebenen Bestandteile an SilikonSl 
und Emulgator wurden bei Raumtemperatur miteinander verriihrt, bis eine homogene, 
hochviskose Paste entstand. Eine kleine Menge Wasser wurde unter intensivem RQhren 
zugegeben. Es entstand eine Emulsion vom Typ Wasser/Silikon. Bei der weiteren Zugabe 
von Wasser bis zu einem etwa mengengleichen Anteil bezogen auf die Mischung aus 
Silikondl und Emulgator kam es zur Inversion der Emulsion. Diese wurde ftr etwa 
5 Minuten intensiv gerQhrL AnschlieBend wurde iiber einen. Zeitraum von 10 Minuten . 
unter st&idigem Rtihren das restliche Wasser zugegeben. 

Tabelle 2: Zusammensetzung der Schaumregulatoremulsionen fGew.>%1 



Mittcl 


E5 


Silikondl 


25 


Emulgator IV" 


2,5 


Hmulgator V° 


1.25 


Wasser j 


auf 100 



c) Poly(12-hydroxystearinsaure)polygly<^rinester (Dehymuls® PGPH, Hersteller 

Cognis Deutschland GmbH) 
0 Na-C,,, lg -Alkylsulfat 
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Patentansprfiche 

1. WaBrige Schaumregdatoremulsion, enthaltend 16 Gew.-% bis 70 Gew.-% Schaumre- 
gulatorwirkstoff auf Paraffinwachs- und/oder SilikonSlbasis, 2 Gew.-% bis 15 Gew.- 
% nichtionischen und/oder anionischen Emulgator sowie nicht mehr als 80 Gew.- 
%Wasser. 

2. WfiBrige Schaumregulatoremulsion nach Anspruch 1, enthaltend 15Gew.-% bis 
60 Gew.-% Paraffinwachs oder einer Mischung aus Paraffinwachs und SilikonSl, 
1 Gew.-% bis 10 Gew.-% sich von C^-Diaminen und C 1M2 -Fettsauren ableitendem 
Bisfettsaureamid, 2Gew.-% bis 15 Gew.-% nichtionischen und/oder anionischen 
Emulgator sowie nicht mehr als 80 Gew.-% Wasser. 

3. WaBrige Schaumregulatoremulsion nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB sie 30Gew.-% bis 50 Gew.-% Paraffinwachs oder einer Mischung aus 
Paraffinwachs und SilikonSl enthalt 

4. WaBrige Schaumregulatoremulsion nach einem der Ansprttche 1 bis 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB sie eine Mischung aus SilikonSl und Paraffinwachs im 
Gewichtsverhaltnis2:l bis 1:100, insbesondere 1:1 bis 1:10, enthalt. 

5. WaBrige Schaumregulatoremulsion nach einem der Ansprttche 1 bis 4, dadurch ge- 
kennzeichnet daB das Paraffinwachs bei Raumtemperatur fest ist und bei 100 °C in 
vollstandig flttssiger Form vorliegt 

6. WaBrige Schaumregulatoremulsion nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB 
das Paraffinwachs bei 40 °C einen Flflssiganteil von mindestens 50Gew.-%, 
insbesondere von 55 Gew.-% bis 80 Gew.-%, und bei 60 °C einen Flflssiganteil von 
mindestens 90 Gew.-% aufweist. 
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7. WaBrige Schaumregulatoremulsion nach einem der AnsprQche 1 bis 6, dadurch 
gekennzeichnet, dafl sie 3 Gew.-% bis 8 Gew.-% sich von Q_ r Diaminen und C IM2 - 
Fettsauren ableitendem Bisfettsfiureamid enthalt 

8. WSBrige Schaumregulatoremulsion nach einem der AnsprQche 1 bis 7, dadurch 
gekennzeichnet, daB sie 10Gew.-% bis 40 Gew.-%, insbesondere 15 Gew.-% bis 
35 Gew.-% SilikonSl und 50 Gew.-% bis 80 Gew.-% Wasser enthalt 

9. WaBrige Schaumregulatoremulsion nach einem der Ansprilche 1 bis 7, dadurch 
gekennzeichnet, daB sie einen Gehalt an SilikonOl im Bereich von 0,1 Gew.-% bis 
10 Gew.-%, insbesondere 1 Gew.-% bis 5 Gew.-% aufweist 

10. WaBrige Schaumregulatoremulsion nach einem der AnsprQche 1 bis 9, dadurch 
gekennzeichnet, daB sie 3 Gew.-% bis 10Gew.-% nichtionischen und/oder an- 
ionischen Emulgator enthalt 

11. WaBrige Schaumregulatoremulsion nach einem der Ansprilche 1 bis 10, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB der nichtionische Emulgator unter den Alkoxylaten, insbesondere 
den Ethoxylaten und/oder Propoxylaten von Alkoholen, Alkylaminen, vicinalen 
Diolen und/oder Carbonsaureamiden, die Alkylgruppen mit 8 bis 22 C-Atomen, vor- 
zugsweise 12 bis 1 8 C-Atomen, besitzen, und deren mittlerer Alkoxylierungsgrad von 
1 bis 10, insbesondere 2 bis 5 betragt, ausgewahlt wird. 

12. WaBrige Schaumregulatoremulsion nach einem der AnsprQche 1 bis 10, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB der anionische Emulgator ein Alkalisalz der Alkylbenzolsulfon- 
sauren mit 9 bis 13 C-Atomen in der Alkylgruppe ist 

13. WaBrige Schaumregulatoremulsion nach einem der AnsprQche 1 bis 12, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB sie nicht mehr als 60Gew.-%, insbesondere 20Gew.-% bis 
50 Gew.-% Wasser enthalt 
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14. Wafirige Schaumregulatoremulsion nach einem der AnsprQche 1 bis 13, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB sie bei bei 60 °C eine Viskositat unterhalb von 2500 mPas, insbe- 
sondere im Bereich von 100 mPas bis 500 mPas aufweist 

15. Verfahren zur Herstellung einer waBrigen paraflBnwachsbasierten Schaumregulator- 
emulsion gemaB einem der AnsprQche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, dafi man 
Paraffinwachs und Bisfettsaureamid in Gegenwart des Emulgators duroh Envannen 
auf Temperaturen im Bereich von 60 °C bis 150 °C, insbesondere 80 °C bis 100 °C 
aufschmilzt, die Schmelze gegebenenfells auf hSchstens ca 100 °C abkQhlt und in 
Wasser einrflhrt. 

16. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, daB man zusatzlich zu einem 
nichtionischen Emulgator einen anionischen Emulgator einsetzt und den anionischen 
Emulgator nicht der Schmelze, sondern vor dem Einrilhren der Schmelze dem Wasser 
zusetzt. 

17. Verfahren zur Herstellung einer waBrigen silikonSlbasierten Schaumregulator- 
emulsion gemaB einem der AnsprQche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB man das 
Silikonol mit dem nichtionischen und/oder anionischen Emulgator vermischt, einen 
Teil der Wassermenge unter RQhren so zugibt, daB eine Emulsion vom Typ Wasser in 
Silikon entsteht, so lange weiteres Wasser zugibt, bis es zu einer Inversion der 
Emulsion kommt, intensiv rQhrt und anschlieBend unter RQhren das restliche Wasser 
zugibt. 

18. Verwendung einer waBrigen Schaumregulatoremulsion gemaB einem der 
AnsprQche 1 bis 14 oder erhaltlich nach einem der der AnsprQche 15 bis 17 zur 
Schaumregulierung waBriger, zum Schaumen neigender Systeme, insbesondere von 
Wasch- und Reinigungsmittelflotten. 

19. Verwendung einer waBrigen Schaumregulatoremulsion gemaB einem der 
AnsprQche 1 bis 14 oder erhaltlich nach einem der der AnsprQche 15 bis 17 zur 
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Schaumregulierung beziehungsweise EntlQftung insbesondere waBriger 
Flflssigwaschmittel bei deren Herstellung und/oder Abfiillung. 

20. Verwendung einer waBrigen Schaumregidatoremulsion gemSB einem der 
AnsprQche 1 bis 14 oder eihaltlich nach einem der der Anspriiche 15 bis 17 zur 
Herstellung teilchenfSrmiger Wasch- oder Reinigungsmittel durch AufsprQhen auf 
granulare Teilchen, die alle oder zumindest einige der bei Raumtemperatur festen 
Wasch- beziehungsweise Reinigungsmittelinhaltsstoflfe enthalten. 

21. Verfahren zur Herstellung teilchenf&rmiger Schaumregulatorgranulate durch Auf- 
spriihen einer waBrigen Schaumregulatoremulsion gemSB einem der Anspriiche 1 bis 
14 oder erhaltlich nach einem der der Anspriiche 15 bis 17 auf ein festes 
Tragermaterial, woran sich gegebenenfells ein Trocknungsschritt anschlieBt 

22. Verfahren zur Herstellung teilchenffcrmiger Schaumregulatorgranulate durch SprOh- 
trocknen einer waBrigen Aufschlammung, die erhalten wird durch Vermischen einer 
waBrigen Schaumregulatoremulsion gemaB einem der Anspriiche 1 bis 14 oder erhalt- 
lich nach einem der der Anspriiche 15 bis 17 mit festem TrSgennaterial und 
gegebenenfalls Wasser. 

23. Verfahren nach Anspruch21 oder 22, dadurch gekennzeichnet, daB das 
Tragermaterial eine Kombination aus Alkalihydrogencarbonat und Alkalicarbonat 
aufweist, wobei deren Gewichtsverhaltnis vorzugsweise 99:1 bis 10:90, insbesondere 
95:5 bis 50:50. betrfigt. 
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